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TEN GELEIDE 
Dit vers lag is geschreven voor het s tagejaar van de HBO-A-
opleiding chemische richting van de S. T. O. V. A. (Stichting Tot Op-
leiding Van Analisten) te Wageningen. 
De stageperiode is doorgebracht op het labora tor ium Water -
kwaliteit van het Instituut voor Cultuurtechniek en Waterhuishouding 
te Wageningen. Dit vers lag is door het instituut tevens als nota ui t-
gegeven. 
Op het labora tor ium worden analyses ver r ich t in grond- , op-
perv lak te - en afvalwater ,maar ook in gas - en gewasmons te r s . H ie r -
bij worden verschi l lende technieken toegepast zoals spectrofotome-
t r i e en t i t r i m e t r i e . E r wordt veel gewerkt met een a toomabsorpt ie 
spectrofotometer die ook is u i tgerus t met een koolstofoven. De 
koolstofoven wordt gebruikt om zware meta len te meten bij lage con-
cen t ra t i e s . Het labora tor ium is ve rde r onder andere u i tgerus t met 
twee gaschromatografen, een apparaat om anorganisch en o rga -
nisch koolstof in water te bepalen en een sapromat waa rmee het 
zuur stofgebruik in water en grond kan worden gevolgd. 
Ik heb zelf gewerkt me t de mees te apparatuur . 
Dit i s onder andere gebeurd aan de hand van m o n s t e r s uit Noord-Hol-
land. Deze dienen om een beeld te kri jgen van de waterkwali tei t in 
deze provincie . In deze m o n s t e r s zijn 20 verschi l lende p a r a m e t e r s 
bepaald. 
Met nog een s tagia i re heb ik meegewerkt aan een onderzoek 
van mijn s tagebegeleider , de heer J. Harmsen , waarbi j een nieuwe 
man ie r is gevonden om bicarbonaat in water te bepalen. Hiervan is 
een publikatie gemaakt die te zijner tijd zal worden gepubliceerd. 
Mijn eigen onderzoek is een deel van een groot onderzoek 
naa r alle organische componenten in afvalwater van een vuils tort . 
Dit onderzoek bestaat uit het ontwikkelen van een gaschromatogra -
fische methode voor de analyse van amines . De resul ta ten staan in 
dit ve r s lag beschreven. 
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1. INLEIDING 
Bij het analyseren van grond-, oppervlakte- en afvalwater 
wordt de COD (ChemicalOxigen Demand) als maat voor de totale hoe 
veelheid opgeloste organische stoffen gebruikt. De COD geeft echter 
geen informatie over de aard van de aanwezige organische stoffen. 
In perkolat iewater van een vui ls tor t kunnen veel organische stoffen 
opgelost zitten afkomstig van organisch afval en afbraakprodukten. 
Perko la t iewate r is het regenwater dat door bijvoorbeeld een vuils tort 
pe rko lee r t of sijpelt. Het kan in het grondwater terecht komen en dit 
verontreinigen. 
In verband h ie rmee is het belangrijk te weten welke organische 
stoffen zich in het perkola t iewater bevinden om te kunnen voorspe l -
len of e r gevaar voor grondwaterverontreiniging bestaat . 
Veel van de organische stoffen zijn al bekend zoals vluchtige 
vrije vetzuren waarui t 95% van de COD bestaat (HARMSEN, 1977-1). 
Door Ha rmsen (1977-2) is het perkolat iewater op pH 12 gebracht, 
waarna s toomdest i l la t ie is toegepast . Het dest i l laat bevatte 4. 4% 
van de COD en rook naar amines . Dit is aanleiding geweest om na-
der naar de amines te kijken. 
Voor de analyse van amines zijn verschi l lende gaschromato -
grafische methoden bekend waarmee de amines zowel kwantitatief 
a l s kwalitatief kunnen worden bepaald. Een probleem is vaak de g r o -
te polar i te i t van de amines . E r i s een kolomvulling, namelijk 
Carbopack B;4 % Carbowax20 M; 0, 8% KOH, waarmee de amines 
d i rec t te bepalen zijn. Op deze kolom kan di rect water worden ge-
ïnjecteerd, zodat e r geen ext rac t ie hoeft te worden uitgevoerd 
(Dl CORCIA EN SAMPERI, 1974). 
Deze kolomvulling is van hetzelfde type a ls bij de gaschromatogra -
fische analyse van vluchtige vetzuren is gebruikt (HARMSEN, 1977-1). 
Gezien de goede resul ta ten bij de analyse van de vrije vetzuren is 
dit type kolom vulling ook voor de amines gebruikt. 
2. GASCHROMATOGRAFISCHE ANA1YSE 
2 . 1 . G r o n d b e g i n s e l v a n d e g a s c h r o m a t o g r a f i e 
Het grondbeginsel van de gaschromatograf ische scheiding is 
de verdeling van een mons te r tussen twee fasen, namelijk de s ta-
t ionaire fase me t een groot oppervlak en de mobiele fase die langs 
de s ta t ionaire fase wordt geleid. Bij gas-vloeistof chromatograf ie 
of wel gas- l iquidchromatograf ie (G. L. C. ) bestaat de s ta t ionaire fase 
uit een vloeistof die a ls een dunne film op een mees t a l iner te vaste 
stof is aangebracht . De mobiele fase bestaat uit een iner t gas. 
2. 1. 1. De opbouw van de gaschromatograaf 
2 — * — i 3 
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Fig. 1. Schematisch overzicht gaschromatograaf 
Hier in i s : 
1 ci l inder 
2 gasregel ing 
3 injectiepunt 
4 kolom 
gevuld me t het d rage rgas (mobiele fase),de 
m e e s t gebruikte d ragergassen : N 2 , H ? , 
He, Ar, C 0 2 
voor het regelen van de gas s t room door 
de kolom 
bevindt zich aan het begin van de kolom. 
Hier wordt het mons t e r geïnjecteerd 
h ier in vindt de scheiding van de componen-
ten plaats en is daarom het belangri jkste 
onderdeel van de apparatuur . 
De kolom is gevuld met een mees t a l iner te 
d rager waarop zich een film van de s ta t io-
nai re fase (vloeibaar) bevindt 
5 detector : de tec teer t de gescheiden componenten en be-
vindt zich aan het eind van de kolom 
6 r eg i s t r a t i e sys t eem: ve r s t r ek t en r e g i s t r e e r t het signaal van de 
detector ; bestaat uit een e lektronisch v e r -
s terkingsgedeel te in de gaschromatograaf , 
een in tegra tor (hfst 2. 2. 2. ) en een r eco rde r . 
2. 1. 2. Het chromatogram 
Zodra een van de componenten uit het geïnjecteerde mengse l 
de detector bereikt , geeft de detector een signaal af aan de inte-
gra tor . Deze zorgt e rvoor dat het signaal op de r e c o r d e r grafisch 
wordt weergegeven als functie van de tijd, zodat e r een piek ont-
staat. De grootte van het signaal is evenredig met de concentra t ie 
van de component waaruit volgt dat het piekoppervlak evenredig is 
me t de concentra t ie . 
Zeer ka rak te r i s t i ek voor elke stof is de retentiet i jd, de tijd 
die nodig is om de detector te bereiken. Een bepaalde stof heeft, 
onder dezelfde omstandigheden, altijd dezelfde retentiet i jd, onge-
acht de concentra t ie en andere componenten in de oplossing. De 
retentiet i jd is afhankelijk van de t empera tuur , de snelheid van de 
mobiele fase en de aa rd van de s ta t ionaire fase. De t empera tuur 
van de kolom is zeer belangrijk, omdat laag kokende componenten 
goed worden gescheiden bij een lage kolomtempera tuur en hoogko-
kende componenten bij een lage kolomtempera tuur . Door de kolom-
tempera tuu r te p r o g r a m m e r e n , dat wil zeggen ti jdens de analyse de 
t empera tuur te verhogen, worden alle pieken goed gescheiden. 
Door het verhogen van de kolomtempera tuur kan de s ta t io-
na i re fase gaan verdampen. Dit verschi jnse l heet 'bleeding' en v e r -
oorzaakt een verlopen van de basisl i jn. Dit kan worden voorkomen 
door gebruik te maken van twee kolommen en twee detectoren. Op 
een van de kolommen wordt geïnjecteerd en het versch i l van beide 
detectors ignalen wordt ge reg i s t r ee rd , zodat bij verhoging van de 
t empera tuu r de basis l i jn constant blijft. 
2 .2 . De g e b r u i k t e a p p a r a t u u r 
2. 2. 1. De gebruikte gaschromatograaf 
Als gaschromatograaf is de Packa rd -Becke r model 417 ge-
bruikt. Deze is ui tgevoerd met een dubbele vlamionisat iedetector . 
De glazen kolommen, binnen doorsnede 2 m m , zijn gevuld me t de 
kolomvulling Carbopack B; 4% Carbowax 20 M; 0, 8% KOH. E r is 
geïnjecteerd met een 1 til SGE injectiespuit. 
2. 2. 2. De in tegra tor 
De pieken worden g e r e g i s t r e e r d op een r e c o r d e r en het opper-
vlak wordt bepaald door een in tegra tor , Packa rd -Min ig ra to r model 
602. 
De in tegra tor moet goed worden gep rog rammeerd wil deze de 
verschi l lende pieken op de juis te man ie r in tegreren . Hiervoor wor-
den verschi l lende p a r a m e t e r s gebruikt. 
P a r a m e t e r PW is de belangri jkste voor het in tegreren . Dit is 
de piekwijdte p a r a m e t e r en is door PW vertegenwoordigd op het 
toetsenbord. De waarde van de piekwijdteparameter i s de breedte 
op halve hoogte in seconden van de e e r s t e belangrijke piek. Wordt de 
piekwijdteparameter te klein gekozen, dan worden de pieken niet ge-
ïn tegreerd , aangezien de in tegra tor de pieken dan ziet als een ve r -
lopende basisl i jn. Bij een te grote piekwijdtewaarde gebeurt het om-
gekeerde en wordt een kleine verander ing in de basis l i jn als piek ge-
r e g i s t r e e r d . De p iekwi jd teparameterwaarde moet dus u i t e r s t nauw-
keur ig worden bepaald. 
P a r a m e t e r SS is een maa t voor de ru is . Een verander ing van 
het signaal moet gro te r zijn dan de ru is wil e r een piek worden ge-
r e g i s t r e e r d . De ruis kan automatisch door de in tegra tor worden be-
paald. Dit gebeurt in het gebied vanaf het begin tot anderhalf maa l 
de PW-waarde . Bevinden zich echter pieken in dit gebied, bijvoor-
beeld de oplosmiddelpiek, dan zullen die a ls ru i s worden g e r e g i s -
t r e e r d , zodat de SS-waarde veel te hoog wordt en de pieken niet 
worden gemeten. De halfautomatische bepaling van de SS-v/aarde 
zal dan moeten worden gebruikt. De ru i s moet voor de analyse wor -
den bepaald op de volgende m a n i e r : druk de waarde nul in voor SS, 
druk de knop RUN/STBY in en wacht totdat de waarde wordt uitgetypt, 
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druk weer RUN/STBY in. P r o g r a m m e e r nu de waarde die is uitgetypt 
voor SS als de SS-paramete r . Deze waarde zit nu in het geheugen 
totdat deze waarde wordt vervangen. 
P a r a m e t e r BL is de p a r a m e t e r die de basisl i jn s teeds test . De 
voorgeprogrammeerde waarde is 5. Alle andere waarden moeten 
zelf worden geprogrammeerd . Als de waarde van de B L - p a r a m e t e r 
1 is dan gaat de basisl i jn van dal naar dal bij een groep pieken (fig. 
2a).Is de B L - p a r a m e t e r 5 dan wordt rekening gehouden met het over -
lappen van pieken (fig. 2b). 
Fig. 2. Invloed B L - p a r a m e t e r op wijze van in tegreren 
a. BL = 1 b. BL = 5 
P a r a m e t e r T 1 is de tijd (in seconden) vanaf de s t a r t van de 
analyse waarvóór geen pieken worden ge reg i s t r ee rd . De pieken wor -
den wel opgeslagen in het geheugen m a a r niet uitgetypt. 
P a r a m e t e r T 2 is de tijd voor automatische verdubbeling van 
de PW en SS waarden. De waarde van T 2 is de retent iet i jd van de 
piek welke breedte op halve hoogte tweemaal zo groot is als de 
breedte van de ee r s t e belangrijke piek. De T 2-waarde moet g ro te r 
zijn dan de T 1-waarde. Als p a r a m e t e r T 1 wordt gebruikt dan kan 
de waarde voor T 2 beter ie ts gro ter worden genomen dan hierboven 
staat beschreven. 
P a r a m e t e r s T 3, T 4 en T 5 kunnen worden gebruikt om a l l e r -
le i apparatuur automatisch in te schakelen. De p a r a m e t e r T 5 is ge-
bruikt om het t empe ra tuu rp rog ramma van de gaschromatograaf te 
s ta r ten . 
P a r a m e t e r TP is de ta i l ingpiek-parameter en wordt gebruikt 
om tailende pieken te herkennen. De voorgeprogrammeerde waarde 
voor TP is 60. Verder kunnen alle waarden tussen 20 en 99 worden 
geprogrammeerd . 
Bij het in tegreren kunnen nog m e e r p a r a m e t e r s worden gebruikt. 
Deze zijn niet toegepast. Voor die p a r a m e t e r s wordt verwezen naar 
het instruct ieboek (Minigrator Instructions Manual, biz. 4-8 e. v. ). 
De in tegra tor geeft de verschi l lende pieken weer door een co-
dering. In fig. 3 wordt de codering van de verschi l lende soorten pieken 
aangegeven. 
detector signaal 
7W 
Fig. 3. Wijze van codering bij het in tegreren. 
S - een scheve of tailende piek 
5 - een individuele piek op een tailende piek 
6 - een samenvallende piek op een tailende piek me t tangentiële 
bas i s l i jncor rec t ie 
7 - de laa ts te piek van een ?roep samenvallende pieken op een 
tailende piek met tangentiële bas i s l i jncor rec t ie 
Geen symbool - een piek welke terugkomt op de basisl i jn 
1 - een piek me t een horizontale basisl i jn vanaf het begin van 
de piek 
2 - een samenvallende piek met t rapézoïdale bas i s l i jncor rec t ie 
3 - de laats te piek van een groep samenvallende pieken m e t 
t rapézoïdale bas i s l i jncor rec t ie 
4 - speciaal geval. Wordt h ie r niet behandeld (zie Minigrator 
Instruct ion Manual, biz. 4-5) 
A - oppervlak gro te r dan 99999999 
B - de tec tors ignaal g ro te r dan IV 
C - combinatie van A en B 
3. ANAIYSE VLUCHTIGE AMINES 
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3 . 1 . S c h e i d i n g v a n v l u c h t i g e a m i n e s 
De gebruikte kolom, Carbopack B; 4% Carbowax 20 M; 0, 8% 
KOH gaf een goede scheiding. Tempera tuu rp rogrammer ing bleek 
noodzakelijk. 
De toevoegingen die zijn gedaan om de spookpieken te reduceren 
(hfdst. 3. 2) hadden een positief effect op de scheiding (fig. 4). 
5% NH3 en 1% KOH 
kolom: Carbopack B; 4% Carbowax 20 M 
0, 8% KOH 
d rage rgas : N 2 20 m l / m i n 
kolomtempera tuur : 70 C gedurende 5 min, 
daarna me t 4 ° C / m i n naar 150 °C 
detector ; 180 C 
injectie : 180 °C 
gevoeligheid: 1 0 x 4 
0, 5./*! mons t e r 
15 
t in min 
_i i i L_ J i_ - i 1 i i ' ' 
Fig. 4. Chromatogram vluchtige amines 
3 .2 . H e t o p t r e d e n v a n s p o o k p i e k e n 
Vluchtige amines hebben een s te rk polair ka rak te r . Door deze 
eigenschap adsorberen zij aan de kolom. Dit kan op twee man ie ren 
tot uiting komen. Ten ee r s t e door tailing (s taar tvorming) in p laa ts 
van symmet r i sche pieken op het chromatogram (fig. 5 ) . 
De tweede mogelijkheid is dat een gedeelte van de opgebrachte 
stof adsorbee r t aan de kolom en h ierop achterblijft. Dit komt ech te r 
pas tot uiting als na het mons t e r gedes t i l leerd water wordt geïnjec-
teerd . 
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Fig. 5. Staar tvorming 
Bij het injecteren van het water verschijnen er kleine pieken (de 
zgn. spookpieken) waarui t blijkt dat e r stof op de kolom moet zijn 
achtergebleven en door desorpt ie vrijkomt. De spookpieken hebben 
dezelfde retentieti jd als de stoffen van het mons te r hetgeen een aan-
wijzing is dat de adsorpt ie in het injectie stuk plaatsvindt. Door een 
oplossing te injecteren die een stof bevat die nog s t e rke r wordt ge-
adsorbeerd aan de kolom dan de stoffen in het mons te r is het moge-
lijk de geadsorbeerde stoffen van de kolom te verwijderen en te voor-
komen dat de amines adsorberen . De stof die nog s t e rke r wordt ge-
adsorbeerd verdr ingt de amines en bezet de adsorpt ieplaatsen. Door 
ammonium toe te voegen aan het mons t e r worden de spookpieken 
een heel stuk teruggedrongen. Een gehalte van 5% ammonium vol-
doet het bes te . De spookpieken blijven echter relatief e rg hoog(fig. 6) 
detector 
signaal 
Jj 
, L 
15 
t in min 
' ' i L- _, L • • i 
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Fig. 6. Spookpieken bij injecteren van 0, 5/4l 5%NH„ 
Door toevoeging van KOH wordt het aantal adsorpt ieplaa tsen nog m e e r 
ge reduceerd en de oplossing wordt bas i scher , waardoor de amines 
minder polair zijn(A. DI COR CIA and R. SAMPERI, 1974) De max i -
male hoeveelheid KOH die kan worden toegevoegd is 1%, omdat de 
oplossing bij een hoger gehalte te bas isch wordt waardoor de amines 
vervliegen. 
Door toevoegen van 5% NH„ en 1% KOH aan alle oplossingen worden 
de spookpieken van een verwaar loosbare grootte(fig. 7). 
detector 
signool 
15 
t in min 
J L. 
- I L _ _ l 1_ 
Fig, 7.Spookpieken bij in jecteren van 0, 5 jul 5% NH„ + 1% KOH 
Dit blijkt uit de resul ta ten uit tabel 1. Hier i s geïnjecteerd m e t 
s t andaardmons te r s en perkola t iewater van een vui ls tor t (PW). Aan 
alle m o n s t e r s is 5% NH„ en 1% KOH toegevoegd. De s tandaardop-
lossingen hebben gehaltes van 200 ppm (S ) en 150 ppm (S ) 
van elk van de amines . De blanco oplossing (B) bevatte eveneens 
5% NH„ en 1% KOH. Elke keer werd e r 0, 5^1 op de kolom geïnjec-
tee rd . De gegevens h iervan zijn weergegeven in tabel 1. 
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Tabel 1. Rela t ie f oppervlak van spookpieken na in jecteren van mon-
s t e r s . Alle oplossingen bevatten 5% NH„ en 1% KOH 
B 
s(150) 
B 
s(200) 
s(150) 
s(150) 
S(150) 
B 
B 
s(200) 
s(200) 
B 
B 
SU50) 
s(150) 
s(150) 
B 
B 
P W 
P W 
B 
XI 
g 
9 
125 
39 
112 
98 
134 
115 
16 
1 
199 
203 
10 
2 
143 
163 
183 
8 
5 
3 
8 
4 
i — i 
>> 
x\ 
•u 
a> 
B 
•H 
•o 
2 
148 
14 
236 
171 
151 
127 
7 
2 
210 
230 
4 
1 
187 
201 
217 
4 
2 
5 
8 
3 
1 
214 
13 
334 
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223 
283 
9 
1 
310 
347 
4 
1 
234 
270 
272 
4 
2 
2 
4 
4 
S 
•M 
-
349 
4 
466 
348 
362 
395 
10 
-
470 
461 
10 
-
375 
366 
372 
2 
-
92 
119 
4 
i — i 
O 
u 
OH 
1 
c 
-
174 
8 
309 
206 
175 
262 
10 
-
270 
269 
5 
-
215 
232 
259 
2 
-
-
-
-
•—I 
>> 
3 X 
i 
+•> 
-
304 
8 
480 
337 
324 
304 
15 
-
476 
495 
4 
-
390 
399 
412 
1 
-
42 
48 
-
f-H 
X 
KU 
•»H 
T3 
-
218 
24 
371 
264 
283 
331 
10 
4 
377 
495 
6 
-
311 
323 
349 
3 
-
-
-
-
i — i 
>s 
*-> 
3 
X> 
u 
V 
CO 
-
334 
20 
393 
271 
279 
332 
10 
-
395 
401 
6 
-
315 
331 
342 
4 
» 
110-
99 
-
<4-> 
3 
Xi 0 
(0 
• fH 
-
249 
7 
320 
339 
300 
307 
20 
-
392 
350 
8 
-
294 
318 
344 
6 
-
-
-
-
f* 
>> 
*J 
3 
Xt 
i 
0 
-
88 
10 
217 
160 
110 
189 
20 
-
220 
221 
4 
-
182 
201 
240 
7 
-
-
-
-
Uit tabel 1 blijkt dat de spookpieken nâ eenmaal in jecteren m e t 
de blanco zoveel gereduceerd zijn dat ze ve rwaar loosbaar zijn gewor-
den. Alleen methy l - , demethyl- en ethylamine blijven spookpieken 
geven. Dosr het verwaar lozen van de spookpieken kan e r een fout 
worden gemaakt van 5%. 
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4. LINEAIRITEIT VAN DE DETECTOR 
Voor het bepalen van de lineairiteit van de detector i s een stan-
daardreeks van amines gemaakt. De concentraties van de amines va-
riëren van 0 - 200 ppm in 5% NH„ en 1% KOH De hoeveelheid geïn-
jecteerde standaardoplossing is overal 0, 5 i/1. Het relatief oppervlak 
van een aantal amines in de standaardoplossing is in een grafiek uit-
gezet tegen de concentratie (fig. 8). 
relatief opp. x 10 
3O0|— 
200 — 
100 — 
150 200 290 
mg omine/l 
Fig. 8. Het piekoppervlak van enkele amines als functie van de 
concentratie 
Er blijkt dat de lineairiteit van de detector in dit concentratie-
gebied goed i s . Dit geldt ook voor de niet weergegeven amines. De 
ijklijnen van methyl- , dimethyl- en ethylamine gaan echter niet door 
de oorsprong. Uit dit feit en uit het feit dat deze amines spookpieken 
bleven geven (tabel 1) i s op te maken dat deze afwijking van de ijk-
lijnen een gevolg is van de 'rest'-spookpieken. 
5. VOORBEHANDELING EN ANALYSE VAN DE MONSTERS 
Het toevoegen van 5% ammonium en 5% KOH had een gunstig 
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effect op de analyse van amines . Ondanks het feit dat door de toe-
voegingen de oplossing bas i scher werd en daardoor de amines vluch-
t iger , waren de standaardoplossingen goed houdbaar. Na drie maan-
den bewaard bij een tempera tuur van 4 C waren de concentra t ies 
niet mee tbaa r veranderd. 
Bij toevoeging van het loog aan het perkola t iewater s laat i jzer 
nee r als i jzerhydroxide. Omdat de injectienaald h ierdoor zou kun-
nen verstoppen moet de oplossing e e r s t worden gef i l t reerd. 
De gehaltes in het perkola t iewater waren zodanig dat de op-
lossingen onverdund kunnen worden geïnjecteerd. Daar echter a m -
monium moes t worden toegevoegd (10 ml 25% NH„ in 50 ml) moes t 
e r 5/4 maa l worden verdund. 
De standaardoplossing bevatte tien verschi l lende amines w a a r -
van werd verwacht dat deze in het perkola t iewater voorkomen. Zes 
van deze amines bleken in het perkola t iewater voor te komen, n a m e -
lijk: methy l - , d imethyl- , t r ime thy l - , butyl- , sec-buty l - en isobutyl-
amine. Daar het chromatogram van het perkola t iewater (fig. 9) negen 
pieken zijn weergegeven, waren er nog drie niet geanalyseerd. 
_^A_X,_ 
detector 
signaal 
_J 1 I L_ 
_J 1 L_ _ l ' • 
20 10 
Fig . 9, Gaschromatogram van het perkola t iewater 
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E r is geïnjecteerd me t nog zes andere amines namelijk: isopropyl 
amine, ethylamine, piperidine, pyridine, d i - isopropylamine en 
1, 3-diaminopropaan. Geen van deze amines kwam overeen met een 
van de dr ie onbekende pieken. Voor de groots te piek van het ch ro -
ma tog ram komt geen andere amine in aanmerking. Gezien de re ten-
tieti jd van deze piek zou dit een zeer vluchtige stof moeten zijn. Bij 
e e r d e r onderzoek (HARMSEN , 1977-2 )^ is gebleken dat e r ook ethanol 
in het perkola t iewater aanwezig i s . De piek van ethanol bleek p rec i e s 
samen te vallen met de onbekende piek. Ethanol kan ook kwantitatief 
worden overgedes t i l l ee rd door middel van s toomdest i l la t ie . Het is 
dus zeer waarschijnl i jk dat de piek ethanol i s . Dit betekent dat de twee 
andere pieken ook alcoholen kunnen zijn. Dit is nog niet onderzocht. 
E r is perkola t iewater uit Ambt Delden, T i lburg (2 plekken) en 
Wijster onderzocht. De resul ta ten zijn weergegeven in tabel 2. 
Tabel 2. Chromatrograf i sche analyse van amines in perkola t iewater 
methylamine 
dim e thyl am ine 
t r im e thyl am in e 
t-butylamine 
»ec-butylamine 
iso-butylamine 
ethanol 
totale COD 
COD desti l laat 
Pe rkolatie wate r 
Delden 
mg / l 
6 , 0 
-
83 
43 
102 
32 
277 
56 000 
2 000 
COD 
m g 0 2 / l 
9 , 3 
-
201 
114 
268 
83 
579 
m g 0 2 / l 
m g 0 2 / l 
Perkolat iewater 
Tilburg,plek I 
3 100 
-
-
-
-
-
-
-
m g 0 2 / l 
-
Perkolat iewater 
Tilburg, plek II 
mg / l 
-
11 
155 
102 
246 
-
631 
59 400 
3 000 
COD 
m g 0 2 / l 
-
38 
378 
267 
647 
-
1318 
m g 0 2 / l 
m g 0 2 / l 
Perkolat iewater 
Wijster 
7 000 
-
-
-
-
-
-
-
m g 0 2 / l 
-
Uit tabel 2 volgt dat bij het perkola t iewater uit Ambt Delden 
1, 2% van de totale COD uit amines bes taa t en 1, 0% uit ethanol. Het 
des t i laa t bevat 3, 6% van de totale COD Bij het perkolat iewater" 
uit Tilburg (plek II) bestaat 2, 2% van de totale COD uit amines en 
2, 2% uit ethanol. Het dest i l laat bevat 5, 1% van de totale COD. De 
verschi l len kunnen gedeeltelijk worden ve rk laa rd door de 2 niet ge-
indentificeerde pieken. 
De amines die met de h ie r beschreven methode kunnen worden 
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geanalyseerd zijn weergegeven in tabel 3. 
Tabel 3. Amines die gaschromatograf isch kunnen worden bepaald 
Amines Retentietijd in seconden 
methylamine 64 
dimenthyl amine 127 
ethyl am ine 141 
trimethylamine 209 
isopropylamine 306 
ethylmethylamine 333 
n-propylamine 445 
t-butylamine 600 
diëthylamine 780 
sec-butylamine 810 
iso-butylamine 854 
n-butylamine 1012 
piperidine 1176 
pyridine 1290 
di- isopropylamine 1338 
1, 3-diaminopropaan 1380 
6. SAMENVATTING EN CONCLUSIES 
In deze nota is een methode beschreven voor de gaschromato-
grafische analyse van amines. De kolom, Carbopack B; 4% Carbo-
wax 20 M; 0, 8% KOU blijkt zeer geschikt te zijn voor de gaschro-
matografische analyse van vluchtige amines. E r wordt een goede 
scheiding verkregen terwijl de detector lineair reageert tot minstens 
200 ppm amine. 
Met deze methode kunnen de volgende amines worden bepaald: 
methylamine, dimethylamine, ethylamine, trimethylamine, isopro-
pylamine, ethylmethylamine, n-propylamine, t-butylamine, diëthyl-
amine, sec-butylamine, iso-butylamine, n-butylamine, piperidine, 
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pyridine, d i - isopropylamine en 1,3-diaminopropaan. Behalve deze 
amines kan ook ethanol worden bepaald. 
Een probleem bij de analyse is het polaire ka rak te r van de 
amines , waardoor spookpieken kunnen optreden. Deze kunnen worden 
gereduceerd door toevoeging van 5% ammonium en 1% KOH. 
De methode is toegepast voor de analyse van perkola t iewater 
van de vuils torten van Ambt Delden, Tilburg(2 plekken) en Wij s te r . 
De amines bepaalden in het water uit Ambt Delden 1, 2% van de tota-
le COD en ethanol 1, 0%. In het water uit Tilburg (plek II), dat qua 
ui ter l i jk en reuk leek op het water uit Delden, maakten de amines 
2, 2% uit van de totale COD en ethanol 2, 2%. 
Deze wa t e rmons t e r s gaven beide nog 2 niet geïdentificeerde 
pieken. Dit kunnen alcoholen zijn. 
Het perkola t iewater van de vuils torten Wij s te r en Tilburg 
(plek I) leken ook erg veel op e lkaar . De m o n s t e r s bevatten geen 
amines en ethanol. 
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